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Nouvel agent promoteur d'adhSrence sur une surface d'isolant thermique et 
en particulier sur une surface de polystyrene, et son utilisation dans le 
domaine de la construction et plus particulldrement dans les systdmes 
d'Isolation thermique exterieure 



La presente invention conceme un nouvel agent promoteur d'adherence sur une 
surface d'isolant thermique et en particulier sur une surface de polystyrene, 
notamment a r§tat humide ou sous Teffet d'une variation importante de la 
temperature. L'invention est egalement relative a son utilisation dans une 
composition de polymere filmog^ne insoluble dans Teau ou dans une composition 
de liant mineral pour des applications dans le domaine de la construction et plus 
particuiierement dans ies systemes d'isolation thermique exterieure. 

D'une fagon generate, dans la construction de nouveaux batiments, on incorpore 
de fagon croissante, en particulier en Europe, des materiaux a base de 
polystyrene. 

Par exemple, des elements de revetement en isolant comme du polystyrene tel 
que du polystyrene extrude ou expanse ou du poIyur§thane constituent un 
materiau de support pour la pose de carreaux de ceramique dans un procede de 
lit S faible §paisseur. 

En outre, des elements de construction en materiaux de polystyrene conviennent 
pour rinterruption de ponts thermiques, tels qu'ils apparaissent par exemple la oD 
le beton ou la magonnerie se rencontrent. 

On utilise §galement Tapplication de plaques de materiaux a base de polystyrene 
sur des facades de batiments, dans le but ^isolation thermique. 
Une methode courante consiste dans le cas de Tisolation thermique a fixer sur la 
fagade (par exemple en magonnerie, beton, enduit mineral, etc..) le dos des 
plaques d'isolant en polystyrene ou un autre isolant de laine min6rale au moyen 
d'un mortier ou d'un ciment. Sur la face avant des plaques d'isolant en polystyrene 
ou un autre isolant de laine mineraie, on applique egalement un mortier en tant 
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qu'enduit dit de renforcement. Celui-ci sert notamment a I'inclusion de renforts en 
fibres (par exemple des renforts a base de fibres de verre, polyester, 
polypropylene), qui sont utilises pour renforcer les proprietes m^caniques du 
syst§me d'isolation thennique exterieure. Ensuite on applique habituellement sur 
5 le treillis en fibre de verre a nouveau un enduit de renforcement, pour IMnclusion 
totale du treillis. on egalise la surface et, apres sechage, on applique un 
revetement de finition. par exemple un enduit mineral ou un revetement ^ base de 
resine synth§tlque, tel qu'un crepis, ou une peinture. 

10 D'une fagon generate, selon ce qui precede, il apparait de fagon croissante le 
probleme de Tobtention d'une liaison adherente permanente entre des materiaux a 
base d'isolants et en particulier ^ base de polystyrene et des materiaux de 
construction mineraux. En particulier, cette^ adherence doit etre satisfaisante 
mSme sous I'effet de Thumidite ou d'une variation importante la temperature. 

15 

L'inconvenient des materiaux de construction mineraux connus est que leur 
adherence ^ des materiaux isolants thermiques et en particulier a des materiaux ^ 
base de polystyrene, apres consolidation, n'est pas satisfaisante. 

20 II a 6t§ decrit dans le document EP 0698586 la possibilite d'utiliser un additif a 
base de polyether aromatiques pour ameliorer Tadherence de materiaux de 
constmction mineraux sur des materiaux a base de polystyrene. Cependant ces 
composes pr§sentent Tinconvenient notamment de ne pas ameliorer suffisamment 
radh6rence a I'fetat humide et de ne pas reduire suffisamment la reprise en eau 

25 par capillarite. 

Un des buts de la presente invention est de fournir des materiaux de construction 
min§raux qui presentent, apres leur consolidafion, une adherence accrue, § T^tat 
humide ou sous I'effet d'une variation importante de la temperature, a des 
30 materiaux isolants themiiques et en particulier a des materiaux ^ base de 
polystyrene. 
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Ce but et d'autres sont atteints par la pr6sente invention qui a pour objet un nouvel ^ 
agent promoteur d'adherence sur une surface d'isolant thermique et en particulier 
sur une surface de polystyrene, notamment a Tetat humide ou sous Teffet d'une 
variation Importante de la temperature, a base d'un mono, dl ou tri ester de 
phosphate ou leur melange. 

L'invention a egalement pour objet une composition de polymere filmogene 
insoluble dans Teau comprenant un mono, di ou tri ester de phosphate ou leur 
melange. 

L'invention a egalement pour objet I'utilisation d'une composition de polymere 
filmogfene insoluble dans Teau comprenant un mono, di ou tri ester de phosphate 
•ou leur melange comme primaire d'adherence sur un support isolant thermique et 
en particulier ^ base de polystyrene. 

Uinvention a egalement pour objet une composition de liant mineral comprenant 
un mono, di ou tri ester de phosphate ou leur melange. 

Linvention a egalement pour objet Tutilisation de la composition de liant mineral 
pour augmenter Tadherence d'un isolant thermique et en particulier du 
polystyrene sur un materiau support. 

Uinvention a egalement pour objet un precede pour augmenter les proprietes 
d'adh6rence sur un support en isolant thermique et en particulier en polystyrene, 
notamment a Tetat humide ou sous Teffet d'une variation importante de la 
temperature, apres consolidation, d'une composition de Hants mineraux 
hydrauliques caracterise en ce qu'on ajoute une quantite suffisante d'au moins un 
mono, di ou tri ester de phosphate ou leur melange a ladite composition. 

Uinvention a done tout d'abord pour objet un nouvel agent promoteur d'adherence 
sur une surface d'isolant thermique et en particulier du polystyrene, notamment k 
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l'6tat humide ou sous I'effet d'une variation importante de la temperature, ^ base 
d'un mono, di ou tri ester de phosphate ou leur melange. 

Par materiau ou support isolant themiique on entend notamment le polystyrene, le 
5 polyurdthane, les laines min^rales telles que la laine de venre ou la laine de roche. 
Le polystyrene est pref6r§. 

Les mono, di ou tri esters de phosphate de I'invention peuvent Stre en particulier 
des composes r6pondant ^ la formule (I) suivante : 
0 0=P(OR1)(OR2)(OR3) (I) 

dans iaquelle, 

R1, R2, etR3iidentiquesoudifferentsrepresentent: • 
un atome d'hydrogene, ou 
.5 - un radical alkyi sature ou insature, lin^aire ou ramifre ou cyclique, ayant de 1 a 
22 atomes de carbone. de preference de 2 a 12 atomes de carbone, et de 
mani§re encore plus pref§rentielle de 2 ii 8 atomes de carbone, 
§ventuellement substitu§ par atomes d'halogenes, tels que le fluor ou le 
chlore, des groupes hydroxyles, des groupes ethers ayant entre 1 et 12 
10 atomes de carbone et de preference entre 1 et 6 atomes de carbone, des 

groupes thio6thers, des groupes esters, des groupes amides, des groupes 
carboxy, des groupes acide sulfonique, des groupes anhydride carboxylique, 
et/ou des groupes carbonyles, ou 
- un radical aryle, ayant de 6 22 atomes de carbone, de preference de 6 ^ 8 
25 atomes de carbone, §ventuellement substitue par atomes d'halogenes, tels 

que le fluor ou le chlore, des groupes hydroxyles, des groupes ethers ayant 
entre 1 et 12 atomes de carbone et de preference entre 1 et 6 atomes de 
carbone, des groupes thioethers, des groupes esters, des groupes amides, 
des groupes carboxy, des groupes acide sulfonique, des groupes anhydride 
30 carboxylique, et/ou des groupes carbonyles. 
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6tant entendu qu'au moins un des substituants R1, R2 ou R3 est different d'un 
atome d'hydrog§ne. 

Parmi des composes mono, dl ou tri esters de phosphate de formule (I) on peut 
5 citer les composes suivants : 

le tris(2-ethylhexyl) phosphate, 

le tris(2-butoxyethyl) phosphate, 

le di(2-ethylhexyl) phosphate, 

le mono(2-ethylhexyl) phosphate, 
10 - le tris(2-isooctyl) phosphate, 

le tricresylphosphate, 

le cresyldiphenylphosphate, 
- le trixylilphosphate, ... .... 

le triphenylphosphate, 
15 - le tributyl phosphate, 

le triethyl phosphate, 

le tri(2chloroethyl)phosphate, 
ou leur melange. 

20 Le mono, di ou tri ester de phosphate de Tagent selon Tinvention peut etre 
incorpore sous fomie liquide ou sous forme de poudre solide dans une 
composition de polymere filmogene insoluble dans Teau ou dans une composition 
de liant mineral. 

Si le mono, di ou tri ester de phosphate de invention se presente sous forme 
25 liquide a temperature ambiante, comme c'est le cas des composes particuliers 
list§s ci-dessus ^ Texception du triphenylphosphate qui est solide ^ temperature 
ambiante, il est possible de les adsorber sur un support mineral inerte pour obtenir 
une poudre solide. 



30 



L'adsorption du mono, di ou tri ester de phosphate peut etre effectuee par tout 
proced6 classique d'adsorption de composes sur des supports mineraux 
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inorganiques. On peut citer notamment les proc6des d6crits dans les documents 
FR 74 27893 ou FR 74 36083. 

Un mode de realisation prSfere pour preparer la poudre solide de mono, di ou tri 
5 esters de phosphate est un procede comprenant une §tape d'impregnation a sec 
d'un oxyde mineral par une quantity suffisante de mono, di ou tri esters de 
phosphate. 

Uoxyde mineral peut etre choisi parmi la silice, Talumine, la sillce-alumine. le 
10 silico-aluminate de sodium, le silicate de calcium, le silicate de magnesium, la 
zircone, Toxyde de magnesium, Toxyde de calcium, Toxyde de cerium ou I'oxyde 
de titane. Uoxyde mineral peut etre completement ou partiellement hydroxyle ou 
carbonate. 

15 Uoxyde mineral doit etre de grande porosite. Ceci signifie que son volume poreux 
total doit etre d'au moins 1 ml/g et de preference d'au moins 2 ml/g. 
Le volume poreux total de Toxyde mineral est mesure par une m6thode de 
porosim6trie au mercure a Taide d'un porosimetre MICROMERITICS Autopore III 
9420. 

20 La preparation de chaque §chantillon se fait comme suit : I'echantilion est 
prealablement seche pendant 2 heures en etuve a 200'*C. Les mesures sont 
ensuite effectuees selon la procedure decrite dans le manuel foumi par le 
constructeur. 

Les diametres de pores sont calcules par la relation de WASHBURN avec un 
25 angle de contact teta 6gal ^ 140** et une tension superficielle gamma egale a 
485 Dynes/cm. 

De preference Toxyde mineral a un volume poreux utile superieur ou egal S 
0.5 ml/g. Par volume utile, on entend le volume des pores dont le diametre est 
30 inferieur ^ 1 micron. Ce volume est mesur§ par la meme methode que le volume 
poreux total. 
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De pref6rence on utilise comme oxyde mineral une silice. De maniere encore plus 
pr6f6rentieile on utilise une silice amorphe. Celle-ci peut etre une silice naturelle 
ou une silice synth6tique comme les gels de silice, les silices de combustion ou, 
de manidre tr^s preferee, les silices precipitees. 

5 

Lorsque Toxyde de mineral est de la silice precipit6e. il peut s'agir par exemple 
d'une silice Tixosil 38A, Tixosil 38D ou Tixosil 365 de la societe Rhodia. 

En particulier la silice pr§cipitee peut se presenter sous forme de billes 
10 sensiblement spheriques, notamment de taille moyenne d'au moins 80 microns, 
par exemple d'au moins 150 microns, obtenues au moyen d'un atomiseur ^ buses, 
comme d^crit par exemple dans le document EP 0018866. II peut s'agir par 
exemple de silice appelee Microperle, Cette forme permet d'optimiser la capacite 
d'impregnation et la coulabilite de la poudre comme cela est decrit par exemple 
15 dans les documents EP 0966207 ou EP 0984772. II peut s'agir par exemple d'une 
silice Tixosil 38X ou Tixosil 68 de la societe Rhodia. 

Ceci permet notamment d'obtenir une poudre de mono, di ou tri ester de 
phosphate qui coule bien et ne poussiere pas. 

20 La silice precipitee peut etre une silice hautement dispersible, comme les silices 
decrites dans les documents EP 0520862, WO 95/09127 ou WO 95/09128, ce qui, 
en particulier, facilite sa dispersion dans la composition de polymere filmogene 
insoluble dans Teau ou dans la composition de liant mineral. II peut s'agir par 
exemple d'une silice Z1165 MP ou Z1 1 15 MP de la societe Rhodia. 

25 

La silice amorphe peut etre une silice a faible reprise en eau. La "reprise en eau" 
correspond a la quantite d'eau integree a Techantillon rapportee ^ la masse de 
Techantillon a Tetat sec, apres 24 heures a 20°C et 70 % d'humidit6 relative. Par 
faible reprise en eau, on entend une reprise en eau inferieure a 6 % et de 
30 preference inferieure a 3 %. II peut s'agir de silices pr6cipit§es d6crites dans la 
demande de brevet FR 01 16881 (au nom de la societe Rhodia), de silices 
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pyrog§n6es ou de silices partiellement deshydroxyl§es par calcination ou par 
traitement de surface. 

Uinvention a egalement pour objet une composition de polymere filmogene 
5 insoluble dans I'eau comprenant un mono, di ou tri ester de phosphate ou leur 
melange. 

Cette composition peut etre sous la forme d'une dispersion aqueuse de polymere 
filmogene insoluble dans I'eau (latex) ou sous la forme d'une poudre de latex 
10 redispersable. Par poudre de latex redispersable on entend poudre de latex 
redispersable dans Teau. 

Le precede de preparation de cette composition consiste ^ -meianger un mono, di 
ou tri ester de phosphate ou leur melange avec un polymere filmogene Insoluble 
15 dans Teau (latex). 

Ce melange du mono, di ou tri ester de phosphate et du latex peut etre realise 
sous forme d'un melange de poudre solide de mono, di ou tri esters de phosphate 
avec une composition de poudre de latex redispersable. 

20 II est possible egalement d'introduire le mono, di ou tri ester de phosphate au latex 
au cours de la polymerisation ou en post-polymerisation. On peut ainsi obtenir le 
latex additive sous fomne de dispersion aqueuse. 

On peut egalement effectuer un sechage de la dispersion aqueuse ainsi obtenue 
pour obtenir une poudre de latex redispersable additiv§e en mono, di ou tri 
2 5 phosphate ester. 

II est possible egalement d*ajouter le mono, di ou tri ester de phosphate sous 
forme de poudre dans la tour d'atomisatlon du latex, c'est-§i-dire au moment du 
sechage du latex. 
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Parmi toutes ces formes de melanges possibles, on prefere le cas oCi on introduit 
le mono, di ou tri ester de phosphate k une dispersion aqueuse de polymere 
fiImog§ne (latex) en post-polym6rlsation. On peut ensuite s6cher le latex. 

5 La quantite de mono, di ou tri ester de phosphate ajoutee au polymere filmogene 
insoluble dans I'eau doit etre suffisante pour apporter, a la composition de 
polymdre filmogene insoluble dans Teau, de bonnes propri6tes d'adherence au 
polystyrene, meme a Tetat humide. 

La quantite de mono, di ou tri ester de phosphate ajoutee au polymere filmogene 
10 Insoluble dans Teau est ainsi generalement comprise entre 0,02 et 25 % en poids 
de mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids du latex sec. 
De preference, cette quantite est comprise entre 0,5 et 8 % en poids de mono, di 
ou tri ester de phosphate par rapport au poids du latex sec. 

De maniere encore plus preferentielle, cette quantite est comprise entre 1 et 5 % 
15 en poids de mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids du latex sec. 

Des polymeres insolubles dans Teau particulierement adaptes sont des homo- ou 
copolymeres qui sont sous la fonne de dispersion aqueuse ou qui peuvent etre 
transformes en dispersion aqueuse, et ensuite peuvent etre mis sous forme de 

20 poudre par sechage par atomisation. 

La taille de particules moyenne de la poudre est de preference de 10 a 1000 Mm, 
plus preferablement de 20 a 700 pm, et particulierement de 50 a 500 pm. 
Les polymeres insolubles dans Teau preferes sont obtenus par polymerisation de 
monomeres choisis parmi : 

25 - les esters vinyliques et plus particulierement I'acetate de vinyle ; 

- les acrylates et methacrylates d'alkyle dont le groupe alkyle contient de 1 § 10 
atomes de carbone par exemple les acrylates et methacrylates de methyle. ethyle, 
n-butyle, 2-ethylhexyle ; 

- les monomeres vinylaromatiques en particulier le styrene. 

30 Ces monomeres peuvent etre copolymerises entre eux ou avec d'autres 
monomeres a insaturation 6thyl§nique, pour former des homopolymeres. des 
copolymeres ou des terpolymeres. 
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A titre d'exemples non limitatifs de monom^res copolymerisables avec Facetate de 
vinyle et/ou les esters acryliques et/ou Is styrene, on peut citer I'ethylene at les 
oleflnes comme I'isobutene ou les alpha-olefines ayant de 6 a 20 atomes de 

5 carbone et de preference de 8 a 14 atomes de carbone; les esters vinyliques 
d'aoldes monocarboxyliques satures, ramifies ou non. ayant de 1 a 16 atomes de 
carbone, comme le propionate de vinyle, le 'Versatate" de vinyle (marque 
depos§e pour les esters tfacides ramifies en Cq-C^^) et en particulier pour le 
n6od§canoate de vinyle d§nomm6 Veova 10, le pivalate de vinyle, le butyrate de 

10 vinyle, le 2 ethylhexylhexanoate de vinyle, ou le laurate de vinyle ; les esters 
d'acides insatur6s mono- ou di-carboxyliques possedant 3^6 atomes de carbone 
avec les alcanols poss§dant 1 a 10 atomes de carbone, comme les maleates, 
fumarStes de methyle, d'ethyle. de butyle, d'ethylhexyle ; les monomeres 
vlnylaromatiques tels que les m§thylstyrenes, les vinyltoluenes ; les halogenures 

15 de vinyle tels que ie chlorure de vinyle, le chlorure de vinylidene, les diolefines 
particuliferement le butadifene ; les esters (meth)allyliques de I'acide 
(meth)acrylique, les esters (meth)allyliques des mono et diesters des acides 
mal61que, fumarique, crotonique et itaconique, ainsi que les derives alkeniques 
des amides des acides acryliques et methacryliques, tels que le N- 

2 0 methallylmaleimide. 

On peut notamment choisir au moins 2 monomeres copolymerisables de natures 
differentes pour obtenir un terpolymere. 

On peut citer a titre d'exemple un terpolymere de type ac6tate de vinyle/versatate 
25 de vinyle/dibutylmaleate. 

On peut egalement ajouter aux monomeres copolymerisables avec Tacetate de 
vinyle et/ou les esters acryliques et/ou le styrene au moins un autre monomere 
choisi dans la liste suivante : 
30 - Tacryiamide, les acides ou diacides carboxyliques a insaturation ethyl^nique, 
de preference I'acide acrylique, Tacide methacrylique, ou Tacide crotonique, 
les acides sulfoniques a insaturation ethylenique et des sels de ceux-ci, de 
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pr6f6rence I'acide vinylsulfonique ou I'acide 2-acrylamido-2- 
m6thylpropanesulfonique (AMPS), ou le methallylsulfonate de sodium ; 

- des monomferes r6ticulants porteurs d'au moins deux insaturations 
6thyl6niques tels que le diallylphtalate, le diallylmal^ate, allylmethacrylate, 

5 triallylcyanurate, divinyladipate ou le dimethacrylate d"6thyl§ne glycol ; 

- des monomeres avec des fonctlons silanes tels que le vinyltrimethoxy silane 
ou le vinyltriethoxy silane. 

Ces monomeres sont ajout^s en quantity comprise en g6n6ral entre 0.05 et 
10 10,0 % en poids, par rapport au poids total des monomeres. Ces monomeres sont 
ajoutSs au cours de la polymerisation. 

■ G6n6ralement, la polymerisation des monomeres est mise en oeuvre dans un 
proc6d6 de polymerisation en emulsion en presence d'un emulsifiant et/ou d'un 
15 colloTde protecteur, et d'un initiateur de polymerisation. 

Les monomeres mis en oeuvre peuvent etre introduits en melange ou separement 
et simultanement dans le milieu reactionnel, soit avant le debut de la 
polymerisation en une seule fois, soit au cours de la polymerisation par fractions 
20 successives ou en continu. 

Les emulsifiants qui peuvent etre utilises sont des emulsifiants anioniques, 
cationiques ou non ioniques. 

lis sont generalement employes a raison de 0,01 ^ 5 % en poids par rapport au 
2 5 poids total des monomeres. 

En tant qu'agent emulsifiant, on met en oeuvre generalement les agents 
anioniques classiques representes notamment par les alkylsulfates, les 
alkylsulfonates, les alkylarylsulfates, les alkylarylsulfonates, les arylsulfates, les 
30 arylsulfonates, les sulfosuccinates, les alkylphosphates de metaux alcalins, les 
sels de I'acide abietique hydrogenes ou non. 
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LMnitlateur de polymerisation en emulsion est represente plus particulierement par 
les hydroperoxydes tels que Teau oxygenee, Thydroperoxyde de cumene, 
rhydroperoxyde de diisopropylbenzene, Thydroperoxyde de paramenthane, 
rhydroperoxyde de tert-butyl, et par les persulfates tels que le persulfate de 
5 sodium, le persulfate de potassium, le persulfate d'ammonium. II est employe en 
quantity generalement comprise entre 0,05 et 3 % en poids par rapport au total 
des monomeres. Ces inltiateurs sont eventuellement associes a un reducteur, tel 
que le bisulfite, I'hydrogenosulfite, le thiosulfate de sodium, le 
fonnaldehydesulfoxylate de sodium, les polyethyleneamines, les sucres (dextrose, 
10 saccharose), Tacide ascorbique ou isoascorbique, ou les sels metalliques. La 
quantite de reducteur utilise varie habituellement de 0 a 3 % en polds par rapport 
au poids total des monomeres. 

La temperature de reaction, fonction de Tinitiateur mis en oeuvre. est 
15 generalement comprise entre 0 et 100°C, de preference entre 30 et 90°C. 

On peut utiliser un agent de transfert dans des proportions allant de 0 ^ 3 % en 
poids par rapport au(x) monomere(s), generalement choisi parmi les mercaptans 
tels que le N-dodecylmercaptan, le teri:iododecylmercaptan, le 2-mercaptoethanol, 
20 les derives allyliques tels que I'alcool allylique, le cyclohexene, les hydrocarbures 
halogenes tels que le chloroforme, le bromoforme, le t6trachlorure de carbone. II 
permet de regler la longueur des chaTnes moleculaires. 11 est ajoute au milieu 
reactionnel soit avant la polymerisation, soit en cours de polymerisation. 

25 On peut egalement utiliser, au debut, pendant ou apres la polymerisation, des 
colloides protecteurs. 

Les colloides protecteurs particulierement adaptes sont les alcools polyvinyliques 
et des derives de ceux-ci, par exemple les copolymeres alcool vinylique-ac6tate 
de vinyle, les alcools polyvinyliques modifies comprenant des fonctions r§actives 
30 telles que les silanols, les mercaptans, les amines, les formamides, et comprenant 
des co-monom6res hydrophobes tels que I'ethylene, le versatate de vinyle, le 2- 
ethylhexylhexanoate de vinyle, les polyvinylpyrrolidones (PVP), les 
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polysaccharides, par example les amidons (amylose et amylopectine), la cellulose, 
les ethers de cellulose comme par exemple Thydroxyethylcellulose, le guar, Tacide 
tragacantique, le dextran, les . alginates et leurs derives carboxym§thyliques, 
methyliques, hydroxyethyliques, ou hydroxypropyliques, des proteines, par 
exemple la caseine, les proteines de soja, les gelatines, des polymeres 
synthetiques, par exemple Tacide poly-(meth)acrylique, le poly(meth)acrylamide, 
les acides polyvinylsulfoniques, et des copolymeres solubles dans I'eau de ceux- 
ci, les melamine-formaldehydesulfonates, les naphtalene-formaldehyde- 
sulfonates, des copolymdres styrene/acide maleique, et des copolymeres ether 
vinylique-acide maleique. L'alcool polyvinylique est particulidrement prefere en 
tant que colloTde protecteur pour la polymerisation. Un colloTde protecteur 
particulier utilise est un alcool polyvinylique ayant un degre de polymerisation de 
200 a 3500 et ayant un degre d'hydrolyse de 80 a 99 % molaire et de preference 
de 86 a 92 %. 

Les colioYdes protecteurs sont ajoutes dans des proportions comprises entre 0,5 et 
1 5 % en poids par rapport au poids total des monomeres et de preference 
comprises entre 2 et 10 % en poids par rapport au poids total des monomeres. 

Dans un mode de realisation particulierement prefere, la composition de latex 
20 additivee en mono, di ou tri esters phosphate sous forme de poudre redispersable 
comprend 0 a 35% en poids, de preference 3 a 15% en poids, de colloTde 
protecteur, par rapport au poids total du polymere insoluble dans Teau. 
Les colloTdes protecteurs particulierement adaptes sont les memes que ceux cites 
ci-dessus. 

25 

Les agents anti-mottants pref§r6s sont des silicates d'aluminium, des carbonates 
de calcium ou de magnesium, ou des melanges de ceux-ci, des silices, de 
ralumine hydratee, de la bentonite, du talc, ou des melanges de dolomite et de 
talc, ou de calcite et de talc, du kaolin, du sulfate de baryum, de Toxyde de titane, 
30 ou du sulfoaluminate de calcium (blanc satin). 

La taille de particules des agents anti-mottant est de preference comprise entre 
0,001 et 0.5 mm. 



10 
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La composition de polym§re filmogene insoluble dans Teau comprenant un mono, 
di ou tri ester phosphate ou leur melange peut comprendre en outre un agent 
hydrofugeant choisi parmi des acides gras, ou leurs sels tels que le stearate de 
calcium, magnesium ou sodium, ou le laurate de sodium, des esters d'acides gras 
tels que ceux decrits dans le document WO 01/90023 (MBT). 
On peut citer comme agents hydrofugeants particuliers les esters methyliques 
d'acides gras en C10-C16 (ayant de 10 ^ 16 atomes de carbone) comme ceux 
vendus sous la marque Estorob 1214 par la societe Novance, le methyl ester de 
I'acide §rucique, Tester mStyllique de I'acide linoleique, Tester ethylhexyl de 
I'acide laurique, le butyl ester de Tacide oleique, I'ethylhexyl ester de Tacide 
oleique, ou le methyl ester de Tacide oleique. 

De preference la composition de polymere filmogene Insoluble dans Teau 
comprenant un mono, di ou tri ester phosphate ou leur melange comprend comme 
agent hydrofugeant particuliSrement avantageux un ester m6thylique d'acide gras 
en C10-C16. 

Cette composition de polymere filmogene insoluble dans Teau comprenant un 
mono, di ou tri ester phosphate ou leur melange presente notamment Tinteret de 
pouvoir etre utilisee telle quelle ou en association avec d'autres additifs comme 
primaire d'adhesion sur un support a base d'isolant thermique et en particulier sur 
un support a base de polystyrene. 

Ainsi Tinvention a egalement pour objet I'utilisation de la composition de polymere 
filmogene insoluble dans Teau comprenant un mono, di ou tri ester phosphate ou 
leur melange comme primaire d'adhesion sur un support ^ base d'isolant 
thermique et en particulier un support a base de polystyrene. 

Cette composition de polymere filmogene insoluble dans Teau comprenant un 
mono, di ou tri ester phosphate ou leur melange presente en outre I'avantage de 
diminuer la temperature de transition vitreuse (Tg) et la temperature minimale de 
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formation de film (TMFF) du polymfere filmogene insoluble dans Teau (latex) non 
additivd. 

Ulnvention a egalement pour objet une composition de liant mineral comprenant 
5 un mono, di ou tri ester de phosphate ou leur melange. 

Les Hants mineraux peuvent etre des Hants aeriens ou des Hants hydrauliques. 
Par liant aerien on entend des Hants ^ base de platres. 

Les Hants mineraux hydrauliques peuvent etre choisis parmi les ciments qui 
10 peuvent etre de type portland, alumineux ou de hauts fourneaux. D'autres 
composes souvent ajoutes comme additifs au ciment presentent egalement des 
proprietes hydrauliques comme les cendres volantes, les schistes calcines. On 
peut egalement citer les pouzzolanes qui reagissent avec la chaux et fonnent des - 
silicates de calcium. 

15 Les Hants mineraux sont en general fabriques a partir de materiaux naturels qui 
sent traites ^ tres haute temperature pour ellminer Teau et transformer les 
materiaux en composes mineraux capables de reagir avec Teau pour produire un 
liant qui apr^s sechage forme une masse compacte pr6sentant de bonnes 
proprietes mecaniques. 

20 Les Hants mineraux peuvent etre sous forme de coulis, mortiers ou betons ; ainsi 
on ajoute, generalement lors du gachage avec I'eau, des granulats fins ou plus 
grossiers, tels que le sable ou des cailloux. 

Le mono, di ou tri ester de phosphate peut etre ajoute directement a la 
25 composition de construction, dans une quantity pouvant etre comprise entre 0,01 
et 50 % en poids sec du mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids 
total de la composition de construction. 

De preference, cette quantite est comprise entre 0,05 et 20 % en poids sec de 
30 mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids total de la composition de 
construction. 
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De nianiere encore plus pr6ferentielle. cette quantity est comprise entre 0,02 et 
2 % en poids sec de mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids total 
de la composition de construction. 

5 Le mono, di ou tri ester de phosphate peut §galement Stre pre-melange dans une 
quanfit6 suffisante d une composition de polym^re filmogene insoluble dans Teau 
sous fonne de dispersion aqueuse (latex) ou sous forme d'une poudre de latex 
redispersable avant d'Stre ajout6 ^ la composition de liant mineral. 

10 La composition de liant comprend ainsi outre ledit mono, di ou tri ester de 
phosphate au moins un polym6re filmog6ne insoluble dans I'eau. 

Les quantites de mono, di ou tri ester de phosphate ou de leur melange 
gSneralement introduites dans les compositions de polymere filmogene insoluble 
15 dans I'eau sont les memes que celles indiqu6es plus haut. 

La poudre de latex redispersable additivee en mono, di ou tri ester de phosphate 
utilis6e peut etre de nature trds vari6e. 

II est particuli§rement pr§fere une composition de latex sous fomne de poudre 
20 redispersable comprenant : 

au moins un polymere insoluble dans I'eau, 

de 0 a 35 % en poids, en particulier de 3 ^ 15 % en poids, par rapport au poids 
total du polymere, d'au moins un collofde protecteur, 

de 0 a 30 % en poids, en particulier de 1 a 12 % en poids, par rapport au poids 
25 total du polymdre, d'agent anti-mottant, et 

de 0,02 a 25 % en poids, en particulier de 0,5 a 8 % en poids, par rapport au poids 
total du polymere du mono, di ou tri ester de phosphate. 

La poudre de latex redispersable additivee en mono, di ou tri esters de phosphate 
30 est prepar^e de preference par sechage par pulverisation de la dispersion 
aqueuse de polymere. Ce sechage peut etre effectue dans des systSmes de 
s6chage par pulverisation conventionnels. en utilisant I'atomisation au moyen de 
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buses liquides simples, doubles ou multiples ou d*un disque rotatif. La temperature 
de sortie du produit choisie est generalement dans Tintervalle de 50 a 100 ''C, de 
preference de 60 a 90 ^'C. suivant le systeme, la temperature de transition vitreuse 
du latex, et le degre de sechage souliaites. 
5 Afin d^augmenter la stabilite de conservation et Inaptitude ^ Tecoulement de la 
poudre de latex redispersable. il est preferable dMntroduire un agent anti-mottant 
dans la tour d'atomisation conjointement avec la dispersion aqueuse de poly mere, 
ce qui resulte en un depot preferable de I'agent anti-mottant sur les particules de 
la dispersion. 

10 

La composition de Hants mineraux ainsi obtenue presente apres consolidation de 
bonnes proprietes d'adherence sur des isolants thermiques et en particulier sur le 
polystyrene, notamment^ Tetat humide ou sous I'effet d'une variation importante 
de la temperature. 

15 Elle presente 6galement de bonnes proprietes d'hydrofugation et une diminution 
de la reprise en eau par capillarite. 

En dehors des constituants mineraux, les compositions de liant mineral peuvent 
6galement comprendre des additifs organiques, par exemple des hydrocolloYdes 
20 tels que des ethers de cellulose ou des guars, des plastifiants, des agents 
hydrofugeants tels que ceux mentionnes precedemment dans les compositions de 
polymere filmog^ne insoluble dans I'eau, des fibres minerales ou organiques telles 
que des fibres de type polypropylene, polyethylene, polyamide, cellulose, alcool 
polyvinylique r6ticulS ou leur melange. 

25 

La composition de liant mineral peut egalement comprendre des colorants 
mineraux ou organiques. C'est le cas en particulier lorsque cette composition de 
liant mineral est utilisee comme couche de finition. 

30 La composition de liant mineral peut egalement comprendre tout additif 
habituellement utilis6 dans les compositions de liants mineraux. 
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La composition selon I'invention, notamment la composition de liant mineral selon 
rinvention, peut aussi comprendre une silicone, de pref6rence choisle parmi les 
polyorganosiloxanes, en particulier les polyorganosiloxanes liquides a temperature 
ambiante. Cette silicone peut Stre introduite en post-polymerisation, ou sous forme 
5 de poudre. 

L'invention a egalement pour objet un precede pour augmenter les proprietes 
d'adh6rence sur un isolant thermique et en particulier sur du polystyrene, 
notamment a r6tat humide ou sous Teffet d'une variation importante de la 
10 temp6rature, aprds consolidation, d'une composition de liants mineraux, 
caract6ris§ en ce qu'on ajoute une quantite suffisante d'au moins un mono, di ou 
tri ester de phosphate ou leur melange a iadite composition. 

La presente invention a egalement pour objet rutilisation de cette composition de 
15 liant mineral pour augmenter Tadherence d'un isolant thermique et en particulier 
du polystyrene sur un matSriau support. 

Les materiaux support peuvent etre composes de beton, de briques, de beton 
cellulaire, de b6ton agglomere (parpaing), de fibrociment, de magonnerie ou 
20 d'enduit mural. 

D'autres avantages des compositions ou precedes de Tinvention sont indiques 
dans les exemples ci-dessus qui sont donnes a titre illustratif et non limitatif. 

25 Les proportions et pourcentages indiques dans les exemples sont en poids sauf 
indication contraire. 

Les granulometries (dSO) sont mesurees au moyen d'un granulometre a diffraction 
laser Coulter LS 230. 



30 
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Exemples 

Description des tests 
5 1- Test d'adherence sur polvstvrftne 

Le mortier est 6tale sur Tisolant avec una 6paisseur de 3 mm un quart d'heure 
apres gachage. Aprfts sechage du mortier pendant 28 jours (a (23 ± 2)°C et (50 ± 
5) % HR (humiditS relative)). Iiuit cercies de 50 mm de diamfetre sont d6coup6s ^ 
10 I'aide d'une carotteuse dans le mortier jusqu'a I'isolant. Des pastilles m6talliques 
rondes de taille appropriee sont fixSes sur ces zones au moyen d'une colle 
araldite. 

L'essai d'arrachement est effectu§ dans les conditions suivantes 
- sans condltionnement supplementaire (a Tetat sec), 
15 - apr§s immersion du mortier dans Teau pendant 2 jours et sichage pendant 2 
heures (a (23 ± lyC et (50 ± 5) % HR). 
La valeur d'arrachement moyenne est bas§e sur les resultats de huit essais. Les 
valeurs individuelles et moyennes sont enregistrSes et les resultats exprimSs en 
MPa. 

20 

2- Test de reprise d'eau par capillarlt6 sur Pierre 

Trois canreaux de grSs sont prepares pour cheque formulation, 

25 L'enduit (§paisseur 3 mm) est appliqu6 a I'aide d'une taloche sur une face du 
carreau de gres. Le carreau de gr6s ainsi prepare est conditionne pendant 28 
jours (^1 (23 ± 2)"*C et (50 ± 5) % HR). Les faces laterales du carreau de gres sont 
§tanch6es vis ^ vis de Teau de fagon ^ assurer que seule la face revetue de la 
couche de l'enduit soit soumise k la reprise d'eau pendant la dur6e de ressai. 

30 La face recouverte par l'enduit du carreau de gres est mise en contact avec une 
eponge (un flltre papier est au pr6alable depose entre le carreau de gr§s et 
rSponge) placSe dans un bac contenant de I'eau. 
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Les carreaux de gr6s sont pes6s avant immersion (poids de reference) puis apres 
30 minutes, 1 heure, 2 heures, 4 heures, 6 heures, 24 lieures. Avant la deuxieme 
pesSe et les sulvantes, la surface des carreaux de gr^s est essuy§e S I'aide d'un 
papier absorbant. 

Le calcul vise a determiner la reprise d'eau moyenne par m§tre can-§ au cours du 
temps. 

Exemple 1 - Realisation d'une emulsion de latex additives k partir d'un 
copolymere acetate de vinyle/neodecanoate de vinyle (commercialise sous 
la marque Veova 10 par la societe Resolution) et de tris (2-butoxyethyl) 
pliospliate 

On utilise, comme liant temoin, un latex compose d'un copolymere d'ac6tate de 
vinyle-versatate de vinyle de composition 50 % d'ac6tate de vinyle et 50 % de 
versatate de vinyle (Veova 10) en poids. Ce latex est synthetise par un precede de 
polymerisation en emulsion en utilisant de I'alcool polyvinylique avec un taux 
d'hydrolyse d'environ 88% comme colloTde protecteur et du persulfate de 
potassium comme amorceur radicalaire. 



Les caracteristiques de ce latex : 

Extrait sec : 50,73 % 

pH : 4,7 

TMFF : 7.6°C 

Tg : le-C 
Viscosite Brookfield ^ 50 tr/min : 2420 mPa.s 

Granulometrie : d50 : 2 |jm 



Additif : Amgard TBEP (Rhodia) = tris (2-butoxyethyl) phosphate (CAS=78- 

51-3) 

Forme physique : liquide 
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Preparation du latex faisant Tobiet de I'invention 

Dans un r^acteur de 1 litre muni d'une agitation type ancre, on introduit 801,7 
grammes de latex t^moin. On chauffe ce latex a temperature comprise entre 60 et 
TCC et on coule 16,3 grammes d'Amgard TBEP sur une duree d'environ 20 
5 minutes. Apres la fin de I'addition de I'Amgard TBEP, on maintient encore en 
temperature pendant 20 k 30 minutes, puis on refroidit le melange i temperature 
ambiante. 

Ce latex peut ensuite etre fomiule tel que ou etre atomis§ en presence d'agent 
antimottant (par exemple du kaolin ou de la silice) pour I'obtention d'une poudre 
10 redispersable dans I'eau. 

Caracteristiques du latex faisant I'obiet de I'invention 

Taux d'Amgard TBEP/ latex sec : 4 % 

Extraitsec: 51,91% 
pH : 4,7 
TMFF : OX 
Tg : 7-C 
Viscosity Brooicfield a 50 tr/min : 2068 mPa.s 
Granulometrie : d50 : 2 pm 

Composition de la formulation de I'enduit utllis66 pour le collage et i'enduit 
de base de polystyrene 



25 • Ciment gris CPA CEMI 42,5 : 600g 

• Sable HN38 (0,4-4 mm) 1296g 

• Ether cellulosique Culminal 9101 : 1g 

• Ether cellulosique Culminal 91 04 : 3g 

• Chaux : 40g 



30 • Emulsion de latex additivee Amgard TBEP : 1 15,6g 



15 



20 



Rapport eau/poudre = 0.22 
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• Ciment gris CPA CEMI 42,5 : 600g 

• Sable HN38 (0.4-4 mm) 1296g 

• Ether cellulosique Culminal 91 01 : "1 9 

• Ether cellulosique Culminal 91 04 : 3g 

• Chaux : 40g 

• Emulsion de latex temoin : 1 1 8,3g 



Rapport eau/poudre = 0,22 



Proprietes Dhvsico-chimiaues dea Emulsion s t6moin et additivee 



i^^'^'r-^vv; 






• v vi* 111: — ^ 


Latex temoin 


2436 mPa.s 


16X 


7,6°C 


Latex temoin additive avec 
i AmgardTBEP(4%) 


2068 mPa.s 

— 


TC 

1 


O-'C 



Tableau 1 



L'addttion de Tester de phosphate se traduit par un effet plastifiant sur le polym6re, 
avec pour consequence une chute important de sa Tg (temperature de transition 
vitreuse) et de sa TMFF (temperature minimale de fomriation du film). 

Test d'adh6rence sur polystyrdne du latex temoin additive 

Les rfesultats du test d'adh6rence sur polystyrene du latex temoin additive en 
Amgaixl TBEP sont present6s dans le tableau 2. 
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'^f '-.l = .rV'\.X; ;*"V- so 




^^b69i<?n 28 jou^ 
4piir# d%n9 l':f|aio (^IT^I^^ 


Emulsion tSmoln 


0,012 


0,045 


Emulsion temoln acldltiv6e 
avec rAmgard TBEP 


0.012 


0.063 



Tableau 2 



Le mortier contenant le latex temoin additive avec TAmgard TBEP presente une 
adherence sur polystyrene (0,065 N/mm2) apres immersion dans I'eau pendant 2 
jours et sechage pendant 2 heures 23X ± 2X) superieure au mortier 
contenant le latex temoin non additive (0,045 N/mm^). 



10 



Test de reprise en eau par capillarite sur pierre du latex temoin additive 

Les resultats du test de reprise en eau par capillarite sur pierre du latex temoin 
additive en Amgard TBEP sont presentee dans le tableau 3. 



.i.t- . ^. '.- '. Wit . . ^ 






:'^^ec''i['iyTiaard TBEP! iV ;^ . 






0.7 


0.31 


0,54 


1 


0.43 


0,73 


1.41 


0.87 


1,18 


2 


5.41 


2.46 


2,45 


9.95 


3.52 


4.9 


18,05 


10,37 



La quantite d'eau absorb6e par capillarity mesur6e aprds 24 heures est inf^rieure 
15 dans le cas oil le mortier contient le latex t6moin additiv6 avec I'Amgard TBEP 
(7.1 kg/m^) par rapport au mortier contenant le latex temoin (18,3 kg/m^). 



m 

I 

U3 
f— 

m 

O 
O 

1 



wo 2005/054391 



PCT/FR2004/003082 



24 

Exemple 2 

Amgard TOF = tris (2-ethylhexyl) phosphate (CAS 1806-54-8) commercialise par 
la soci§te Rhodia. 

Amgard TBEP= tris (2-butoxyethyl) phosphate (CAS 78-51-3) commercialise par 
5 la soci§te Rhodia. 

Forme physique : liqliide 

Preparation des poudres de latex faisant I'obiet de I'invention 

10 On utilise comme liant temoin, un latex compose d'un copolymere d'acetate de 
vinyle-versatate de vinyle de composition 50 % d'acetate de vinyle et 50 % de 
versatate de vinyle (Veova 10) en poids. Ce latex est synthetise par un proc^de de 
polymerisation en emulsion en utilisant de Talcool polyvinylique avec un taux . 
d'hydrolyse d'environ 88% comme colloTde protecteur et du persulfate de 
15 potassium comme amorceur radicalaire. 
Les caracteristiques de ce latex sont : 
Extrait sec : 50,0% 
pH : 4,8 
TMFF : 7,5X 
20 Tg:15,5X 

Viscosite Brookfield a 50 tr/min : 3000 mPa.s 
Granulometrie : d50 : 1.9 pm 

Dans un r§acteur de 25 litres muni d'une agitation type ancre, on introduit 1 1 kg 
25 de latex temoin. On chauffe ce latex a temperature comprise entre 60 et 70°C et 
on coule 220 grammes d'Amgard TBEP ou d'Amgard TOF sur une duree 
d'environ 20 minutes. Apres la fin de Taddition de TAmgard, on maintient encore 
en temperature pendant 20 ^ 30 minutes puis on refroidit le melange S 
temperature ambiante. 

30 Le sechage de la suspension a ete elaboree par un precede tfatomisation de 
type Niro. La temperature de Tair d'attaque est comprise entre 110 et IGO^'C, de 
preference ici entre 120 et 150^C, la temperature de sortie est comprise entre 50 



wo 2005/054391 



PCT/FR2004/003082 



25 

et 90X, de preference ici entre 60 et 80**C. La pulverisation de la suspension de 
polymere se fait ien presence de charges minerale ou organique qui amSliorent la 
coulabilite du produit et empdchent le mottage. Ces charges peuvent etre par 
exemple des carbonates, des silicates, de la silice, des sets doubles (talc, kaolin) 
5 ou des melanges de ces diff§rentes charges. Les teneurs de ces charges 
minerales varient de 2 a 20 % et de preference ici entre 5 et 15 %. 

Caracteristiques des poudres latex faisant Tobiet de rinventlon 
Poudre temoin : 

10 % humidite residuelle : 1 % 

Taux moyen d'agent mineral : 9,6 % 
Granulometrie moyenne d50 : 74 pm 

Exemple poudre de latex additivee Amaard TBEP 

Taux d'Amgard /latex sec : 4 % 

- Caracteristiques du latex : 
Extrait sec : 50,8 % 
pH : 4,8 
TMFF : O^'C 

Viscosite Brookfield ^ 50 tr/mih : 3024 mPa.s 
Granulometrie : d50 : 1 ,9 |jm 

- Caracteristiques de la poudre : 
% humidite residuelle : 1 ,2 % 
Taux moyen d'agent mineral : 12 % 
Granulometrie moyenne d50 : 79 |jm 

Exemple poudre de latex addltiv6e Amaard TOP 

Taux d'Amgard/latex sec : 4 % 

- Caracteristiques du latex : 
Extrait sec : 51.1 % 
pH : 4,8 

30 TMFF 0°C 



15 



20 



25 
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Viscosity Brookfield a 50 tr/min ; 2968 mPa.s 
Granulometrie : d50 : 1 ,9 pm > 
- Caracteristiques de la poudre : 
% humldite residuelle : 0,83 % 
5 Taux moyen d'agent mineral : 13 % 

Granulometrie moyenne dSO : .62 pm 

Composition de la formulation de Tenduit utilisee pour le mortier de collage 
et Tenduit de base sur pofvstvrdne 

Ciment gris 42,5 R: BOOg 
Sable HN38 (0,4-4 mm) 1295,7 g 
Ether ceilulosique Culminal 9101 : 1g 
Ether ceilulosique Culminal 9104 : 3g 
Chaux : 40g 
Poudre de latex : 60g 
Rapport eau/ poudre = 0,22 

Resuitats 

Adherence sur polystyrene 
20 Tableau 4 





—lis — tV^:--;., ■• ■ '..L* 


H» j0)urs djans rf an | 


Poudre tSmoln 


0,09 


0,015 


Poudre temoln 
additiv6e avec Amgard TBEP 


0,128 


0.035 


Poudre tSmoin 
additivSe avec Amgard TOP 


0,108 


0,029 



10 
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L'adhesion mesuree apres 28 jours et apr§s cure dans I'eau est superleure dans 
le cas des mortiers contenant les poudres temoins additivees avec TAmgard TBEP 
et TAmgard TOF par rapport au mortier contenant la poudre temoin non additivee. 

5 Reprise d'eau par capillarfte sur Pierre 



V.,;>.;■^^:.';i^y.:;;rt^;l5^i., 


Pouclre tenibin .... 
'^^t^^orptiPfiT^jl^eai^^ 


Aiis^QrpCidit dt^eati 




0,7 


1.19 


0,88 


0,26 


1 


2,31 


1.59 


0,42 


1,41 


4,04 


2.93 


0,80 


2 


9.62 


5,78 


1,26 


2.45 


13.02 


8.04 


1,66 


4,9 


16.45 


14,22 


8,17 



Tableau 5 

Les quantitSs d'eau absorbdes sont inferieures dans le cas des mortiers contenant 
10 les poudres tdmoins additivees avec I'Amgard TBEP et TAmgard TOF par rapport 
au mortier contenant la poudre t§moin non additiv§e. 



Example 3 (Emulsion de Terpo + additifs) 

Estorob 1214: ester methyllque d'acide en C10-C16 (CAS=66762-40-7) 
15 commercialism par la society Novance 

i\/lontasolve CLP : cresol propoxyle a environ 6 motifs d'oxyde de propylene 
(CAS=9064-13-5) commercialise par la societe Seppic 
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Preparation du latex faisant Toblet de t'invention 

On utilise comme liant t6moin, un latex compost d'un copolymere d'acetate de 
vinyle-versatate de vinyle et dibutyl maleate de composition 50 % d'acetate de 
vinyle, 50 % de versatate de vinyle (Veova 10) et 25 % de dibutyl maleate en 
5 poids. Ce latex est synthetise par un precede de polymerisation en Emulsion en 
utilisant de ralcool polyvinylique ayant un taux d'hydrolyse d'environ 88 % comme 
coilotde protecteur et du persulfate de potassium comme amorceur radicalaire. 
Les caracteristiques de ce latex sent : 

Extrait sec : 50,73 % 
10 pH : 4,7 

TMFF : 5^C 

Tg : 16''C 

Viscosity Brookfield a 50 tr/min : 2420 mPa.s 
Granulometrie : d50 : 2 pm 

15 

Caract6rlstlques du latex faisant Tobiet de rinvention 
Exemple latex t6moln terpo 

Extrait sec : 50,73 % 
20 pH : 4,7 

TMFF : S^'C 

VIscosite Brookfield a 50 tr/min : 2420 mPa.s 
Granulometrie : d50 : 2 pm 

25 Exemple latex temoln additiv6 avec rAmqard TBEP 

Taux d'Amgard/latex sec : 4 % 
Extrait sec : 52,0 % 
pH : 4.8 
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TMFF : O^C 

Viscosit§ Brookfield ii 50tr/mln : 1320 mPa.s 
Granulometrie : d50 : 2 (jm 

5 

Exemple comparatif: latex temoin additiv6 avec le cresol propoxvie 
(Montasolve CLP) 

Taux Cresol propoxyle/latex sec : 4 % 
Extrait sec: 51,9% 
10 pH : 4,8 

TMFF : OX 

Viscosit6 Brookfield a 50 tr/min :1390 mPa.s 
GranulomStrie : dSO : 2 [xm 

15 

Exemple latex temoin additlv6 avec TAmgard TBEP et I'Estorob 1214 

Estorob 1214 : CAS=66762-40-7 commercialism par la sociSte Novance 

Taux d'Amgard/latex sec : 2 % 
20 Taux Estorob 1214 : 2 % 

Extrait sec : 51 ,9 % 
pH:4,8 
TMFF : O^'C 

Viscosite Brookfield ^ 50 tr/min : 1216 mPa.s 
25 Granulometrie : d50 : 2 pm 



Composition de la fomiulation de Tendult utllls6e pour le mortier de collage 
et Fenduit de base sur polvstvrdne 

30 
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gxemnla latex tfemoin 

Ciment gris 42,5 R : 600g 
Sable HN38 (0,4-4 mm) 1295,7g 
Ether cellulosique Culminal 9101 : 1g 
5 Ether cellulosique Culminal 91 04 : 3g 

Chaux : 40g 

Emulsion de latex temoin: 118,3g 
Rapport eau/poudre = 0,22 



10 Exemole latex temoin additiv6 avec I'Amaard TBEP 

Ciment gris 42.5 R: 600g 
Sable HN38 (0,4-4 mm) 1295,7g 
Ether cellulosique Culminal 9101 : 1g 
Ether cellulosique Culminal 9104 : 3g 
15 Chaux : 40g 

Emulsion de latex additivee Amgard: 116,3g 
Rapport eau/ poudre = 0,22 

Exemnle comparatif: latex temoin additiv6 a vec le cresol Dropoxvl6 
20 (Montasolve CLP) 

Ciment gris 42,5 R: 600g 
Sable HN38 (0,4-4 mm) 1295,7g 
Ether cellulosique Culminal 9101 : 1g 
Ether cellulosique Culminal 9104 : 3g 
25 Chaux :40g 

Emulsion de latex additivee cr6sol propoxyl6 :116,3g 
Rapport eau/ poudre = 0,22 

Exemole latex temoin additiv6 Amaard TBEP et Estorob 1214 

3 0 Ciment gris 42,5 R : 600g 

Sable HN38 (0,4-4 mm) 1295,7g 
Ether cellulosique Culminal 9101 : 1g 
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Ether cellulosique Culminal 9104 : 3g 
Chaux : 40g 

Emulsion de latex additiv6e Amgard TBEP et Estorob 1214: 116g 
Rapport eau/ poudre = 0,22 

5 Resultats 



Adherence sur polystyrene 





;,:^^l1i^3iph;2^^^ r-f , 




Emulsion temoin 


0,061 


0,006 


Emulsion temoin additives 
avec le cresol propoxyle 
(Montasolve CLP), exemple 
comparatif 


0.104 


0,027 


Emulsion tdmoin 
additiyee ayec I'Amgard 
TBEP 


0.132 


0.052 


Emulsion t6moin 
additiyee ayec I'Amgard 
TBEP et TEstorob 1214 


0.113 


0.034 



Tableau 6 



10 L'adhesion sur polystyrene mesuree apres 28 jours et cure dans I'eau dans le cas 
des mortiers contenant Temulsjon t6moln et I'emulsion t§moin additivee avec le 
cr6sol propoxyle est Inferleure a celle mesuree dans le cas des mortiers contenant 
I'emulsion temoin additivee avec I'Amgard TBEP et le melange Amgard TBEP et 
Estorob 1214. 
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Reprise d'eau par capillaritfe sur pieire 







;)EmMlsi6ri1^.' 




Eniulsioh: 




Emuiiibhir '• 






■<vt6rnoin- 'v:. 




?^v•''■■i^m^il^rii^:'^■/>: 






iidditlvieav^c' 










V Amciairtt 








Apsoiptipn v. 












0.7 


1,92 


0,40 


0,58 


0,15 


1 


3,44 


0,55 


0,76 


0.21 


1,41 


6,56 


1,17 


1,32 


0,29 


2 


11,71 


3,89 


2,92 


0,42 


2.45 


14.60 


7,08 


4,57 


0,58 


4,9 


16,78 


15,47 


12,70 


2.46 



Tableau 7 



5 Les quantites d'eau absorbees sont inferieures dans le cas du mortier contenant 
l"6mulsion temoin additives avec le melange Amgard TBEP et Estorob 1214. 

Exemple 4 (m6lange poudre tdmoin/ DEHPA) 

DEHPA : aclde dl-(2-ethylhexyl) plnospliorique(CAS=298-07-7) commercialism par 
10 la soci§te Rhodia 

Preparation du m6lanqe 



15 



Le DEHPA (0,5 % en poids / poudre de latex) est au prealable pr6-m6lang6 avec 
la poudre de latex avant introduction dans le melange contenant les diff6rentes 
charges. 
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Composition de la formulation de I'enduit utilisee pour le mortier de collage 
et Tenduit de base sur polystyrene 

Ciment gris 42,5 R: 600g 

Sable HN38 (0.4-4 mm) 1295,4g 

Ether cellulosique Culminai 9101 : 1g 

Ether cellulosique Culminai 9104 : 3g 

Chaux : 40g 

Poudre de latex : 60g 

DEHPA : 0,3g 

Rapport eau/ poudre = 0,22 

Resultats 



Adherence sur polystyrene 



^Refereitis^ 




^'.i-if.. ■r-r.i, •••.-3; . ■■. • ^.s 


Poudre temoin 


0,127 


0.014 


Poudre t6moin 
melangee avec le DEHPA 


0,143 


0,041 



Tableau 8 



Uadhesion sur polystyrene mesuree apres 28 jours et apr^s cure dans I'eau est 
sup6rieure dans le cas du mortier contenant la poudre temoin m§lang6e avec le 
DEHPA par rapport d la poudre t6moin non additivee. 
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RoDrise d'eau oar capillarit6 sur Pierre 





•: Poudre tditioiii; - v 


vPbudrb'temoiri . - i- 
J ili^lalnaie aivec le 0EHPA1 :y 
•^^/f^orptipn d?esiu^ 


0,7 


5,35 


1,71 


1 


7.52 


2,81 


1.41 


12,31 


7,14 


2 


17,78 


10,92 


2,45 


18,03 


13,95 


4.9 


18.44 


17.61 



Tableau 9 



5 



La quantity d'eau absorb6e est Inferieure dans le cas du mortier contenant ia 
poudre temoin m6lang6e avec le DEHPA par rapport au mortier contenant la 
poudre tSmoin non additiv6e. 
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REVENDICATiONS 



1. Agent promoteur cl'adh6rence sur une surface d'isolant thermique, en particulier 
5 sur une surface de polystyrene, notamment §i r6tat humide ou sous Teffet d'une 

variation importante de la temperature. ^ base d'un mono, di ou tri ester de 
pliosphate ou ieur melange. 

2, Agent selon la revendicatlon 1. caract§rise en ce que ledit mono, di ou tri ester 
10 de phosphate est un compose de formule (I) suivante : 

0=P(OR1)(OR2)(OR3) (I) 

dans laquelle, 

R1. R2. et R3. identiques ou differents represented : 

15 - un atome d'hydrog6ne, ou 

- un radical alkyi saturS ou insature, lineaire ou ramifie ou cydlque, ayant de 1 a 
22 atomes de carbone, de preference de 2 a 12 atomes de carbone, et de 
manidre encore plus preferentielle de 2 a 8 atomes de carbone, 
§ventuellement substitue par atomes d'halogenes, tels que le fluor ou le 

20 chlore, des groupes hydroxyles, des groupes ethers ayant entre 1 et 12 

atomes de carbone et de preference entre 1 et 6 atomes de carbone, des 
groupes thlo§thers, des groupes esters, des groupes amides, des groupes 
carboxy. des groupes acide sulfonique, des groupes anhydride carboxyllque, 
et/ou des groupes carbonyles, ou 

25 - un radical aryle, ayant de 6 ^ 22 atomes de carbone, de preference de 6 ^ 8 
atomes de carbone, eventuellement substitue par atomes d^haiogenes, tels 
que le fluor ou le chlore. des groupes hydroxyles, des groupes ethers ayant 
entre 1 et 12 atomes de carbone et de preference entre 1 et 6 atomes de 
carbone, des groupes thioethers, des groupes esters, des groupes amides, 
30 des groupes carboxy. des groupes acide sulfonique, des groupes anhydride 

carboxyllque, et/ou des groupes carbonyles. 
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etant entendu qu'au moins un des substituants R1, R2 ou R3 est different d'un 
atome d'hydrogene, 

3. Agent selon Tune des revendications 1 et 2, caract§rise en ce que le mono, di 
5 ou tri esters de phosphate de formule (I) est choisi parmi : 

le tris(2-ethylhexyl) phosphate, 

le tris(2-butoxyethyl) phosphate, 

le di(2-ethylhexyl) phosphate, 

le mono(2-ethylhexyl) phosphate, 
10 - le tris(2-isooctyl) phosphate, 

le tricr6sylphosphate, 

le cresyldiphenylphosphate, 

le trixylilphosphate, 

le triphenylphosphate, 
15 - le tributyl phosphate, 

le triethyl phosphate, 

le tri(2chloroethyl)phosphate, 
ou leur melange. 

20 4. Agent selon Tune des revendications 1 a 3, caracterise en ce que le mono, di ou 
tri ester de phosphate est adsorbe sur un support mineral inerte. 

5. Agent selon la revendication 4, caracterise en ce que le support mineral inerte 
est choisi parmi la silice, Talumine, la silice-alumine, le silico-aluminate de sodium, 

25 le silicate de calcium, le silicate de magnesium, la zircone, Toxyde de magnesium, 
Toxyde de calcium, Toxyde de cerium ou Toxyde de titane. 

6. Agent selon Tune des revendications 4 et 5, caracterise en ce que le support 
mineral inerte est de la silice. 

30 

7. Composition de polymere filmogene insoluble dans Teau comprenant un mono, 
di ou tri ester de phosphate selon Tune des revendications 1 a 6. 
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8. Composition selon la revendication 7, caracterisee en ce que la composition est 
sous la forme d'une dispersion aqueuse de polymere filmogene insoluble dans 
I'eau (latex). 

5 

9. Composition selon la revendication 7, caract§ris6e en ce que la composition est 
sous la forme d'une poudre de latex redispersable. 

10. Composition selon Tune des revendications 7 a 9, caracterisee en ce que la 
10 quantite de mono, di ou tri ester de phosphate est comprise entre 0,02 et 25 % en 

poids de mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids du latex sec. 

11. Composition selon la revendication 10, caracterisee en ce que la quantite de 
mono, di ou tri ester de phosphate est comprise entre 0,5 et 8 % en poids de 

15 mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids du latex sec. 

12. Composition selon Tune des revendications 10 et 11, caracterisee en ce que la 
quantite de mono, di ou tri ester de phosphate est comprise entre 1 et 5 % en 
poids de mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids du latex sec. 

20 

13. Composition selon Tune des revendications 7 a 12, caracterisee en ce que le 
polymere filmogdne insoluble dans I'eau est obtenu par polymerisation de 
monomeres choisis parmi : 

- les esters vinyliques et plus particulierement Tacetate de vinyle ; 

25 - les acrylates et m§thacrylates d'alkyle dont le groupe alkyle contient de 1 a 10 
atomes de carbone par exemple les acrylates et methacrylates de methyle, ethyle, 
n-butyle, 2-ethylhexyle ; 

- les monomeres vinylaromatiques en particulier le styrdne, 

ces monomeres pouvant etre copolymerises entre eux ou avec d'autres 
30 monomeres a insaturation ethylenique, pour former des homopolymeres, des 
copoly meres ou des terpoly meres. 
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14. Composition selon la revendication 13, caracterisee en ce que lesdits 
monomeres sont copolymerises avec d'autres monomeres a insaturation 
ethyleniques choisis parmi T^tinylene at les ol6fines comma I'isobutene ou las 
alpha-olefines ayant da 6 a 20 atomes da carbone et da preference da 8 a 14 
5 atomes de carbone; les esters vinyliques d'acides monocarboxyliques satures, 
ramifies ou non, ayant de 1 ^16 atomes de carbone, comme le propionate de 
vinyle, la 'Versatate" de vinyle et en particulier pour le neodecanoate da vinyla 
denomme Veova 10, le pivalate de vinyle, le butyrate da vinyla, le 2 
ethylhexylhexanoate de vinyle, ou le laurate de vinyle ; les asters d'acides 

10 insatures mono- ou di-carboxyliques possedant 3 a 6 atomes de carbone avec les 
alcanols possedant 1 a 10 atomes de carbone, comme les maleates, fumarates de 
methyle, d'ethyle, de butyle, d'ethylhexyle ; les monomferes vinylaromatiques tels 
• que les methylstyrenes. les vinyltoluenes ; les halogenures de vinyle tels que le 
chlorure de vinyle, le chlorure de vinylidena, les diolefines particulierament la 

15 butadiene ; les esters (meth)allyliquas de Facide (meth)acryliqua, les esters 
(meth)allyliques des mono et diesters des acides maleique, fumarique, crotonique 
et itaconique, ainsi que les derives alkeniques des amides des acides acryliques 
et m§thacryliques, tels que le N-methallylmaleimide. 

20 15. Composition selon la revendication 14, caracterisee en ce qu'on ajoute aux 
monomeres copolymerisables avec Tacetate de vinyle et/ou les esters acryliques 
et/ou le styrena au moins un autre monomere choisi dans la liste suivante : 

Tacrylamide, les acides ou diacides carboxyliques ^ insaturation ethylenique, 
de preference Tacide acrylique, I'acide methacrylique ou Tacide crotonique, les 

25 acides sulfoniques a insaturation ethylenique et des sels de ceux-ci, de 

preference Tacide vinylsulfonique ou Tacide 2-acrylamido-2- 
m6thylpropanesulfonique (AMPS), ou le methallylsulfonate de sodium ; 
des monomeres reticulants porteurs d'au moins deux insaturations 
ethyleniques tels que le diallylphtalate, le diallylmal§ate, rallylmethacrylate, le 

30 triallyl cyanurate, le divinyladipate ou le dimethacrylate d'ethylene glycol ; 

des monomeres avec des fonctions silanes tels que la vinyltrimethoxy silane 
ou le vinyltriethoxy silane. 



wo 2005/054391 PCT/FR2004/003082 

39 



16. Composition selon I'une des revendications 7 a 15, caracterisee en caqu'elle 
comprend en outre un agent hydrofugeant choisi parmi des acides gras, des sels 
d'acides gras tels que le stearate de calcium, magnesium ou sodium, le laurate de 
5 sodium, des esters d'acides gras tels que les esters methyliques d'acides gras en 
C10-C16, le methyl ester de Tacide erucique. Tester metliylique de I'acide 
linoleique, Tester etiiylhexyl de i'acide laurique, le butyl ester de Tacide oleique, 
I'ethylhexyl ester de I'acide oleique, ou le methyl ester de Tacide oleique. 

10 17. Composition selon la revendication 16, caracterisee en ce que Tagent 
hydrofugeant est un melange d'esters methyliques d'acides gras en C10-C16. 

. 18. Utilisation de la composition selon Tune des revendications 7 a 17. comme. 
primaire d'adhesion sur un support a base d*un isolant thermique et en particulier 
15 un support a base de polystyrene. 

19. Composition de liant mineral comprenant un mono, di ou tri ester de 
phosphate tel que defini dans Tune des revendications 1 a 6. 

20 20. Composition selon la revendication 19, caracterisee en ce que le liant mineral 
est un liant aerien choisi parmi les platres. 

21. Composition selon la revendication 19, caracterisee en ce que le liant mineral 
est un liant hydraulique choisi parmi les ciments, notamment de type portland, 

2 5 alumineux ou de hauts fourneaux. les cendres volantes, les schistes calcines ou 
les pouzzolanes. 

22. Composition selon Tune des revendications 19 a 21. caracterisee en ce que la 
quantite de mono, di ou tri ester de phosphate est comprise entre 0,01 et 50 % en 

30 poids sec du mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au poids total de la 
composition. 
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23. Composition selon la revendication 22, caracterisee en ce que la quantite de 
mono; di ou tri ester de phospiiate est comprise entre 0.05 et 20 % en poids sec 
du mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au .poids total de la composition. 

5 24. Composition seion I'une des revendications 22 et 23, caracterisee en ce que la 
quantite de mono, di ou tri ester de phosphate est comprise entre 0,02 et 2 % en 
poids sec du mono, di ou tri ester de phosphate par rapport au. poids total de la 
composition. 

10 25. Composition selon Tune des revendications 19 a 24, caracterisee en ce qu'elle 
comprend en outre un polymere filmogene insoluble dans Teau. 

... 26, Composition selon Tune des revendications 19 a 25, caracterisee en.ce qu'elle 
comprend en outre un agent hydrofugeant choisi parmi des acides gras, des sels 
15 d'acides gras tels que le stearate de calcium, magnesium ou sodium, le laurate de 
sodium, des esters d'acides gras tels que les esters methyliques d'acides gras en 
C10-C16, le methyl ester de I'acide erucique, Tester methylique de I'aclde 
linoleique, Tester ethylhexyl de I'acide laurique, le butyl ester de Tacide oleique, 
I'ethylhexyl ester de Tacide oleique, ou le methyl ester de Tacide ol§ique. 

20 

27. Composition selon la revendication 26, caracterisee en ce que Tagent 
hydrofugeant est un melange d'esters methyliques d'acides gras en C10-C16. 

28. Proc6de de preparation d'une composition de liant mineral selon Tune des 
25 revendications 19 a 27, caracterise en ce que le mono, di ou tri ester de 

phosphate est pre-melange a une composition de polymere filmogene insoluble 
dans Teau sous forme de dispersion aqueuse (latex) ou sous forme d'une poudre 
de latex redispersable. 

•30 29. Precede pour augmenter apres consolidation les proprietes d'adherence a une 
suri'ace d'un isolant thermique et en particulier du polystyrene, notamment a T§tat 
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humide, d'une composition de Hants mineraux, caracterise en ce qu'on ajoute au 
moins un mono, di ou tri ester de phosphate a ladite composition. 

30, Utilisation de la composition de liant mineral selon Tune des revendications 19 
a 27 pour augmenter {'adherence d'un isolant thermique et en particulier du 
polystyrene sur un materiau support. 

31 . Utilisation selon la revendication 30, caract§risee en ce que le materiau 
support est compose de beton, de briques, de beton cellulaire, de beton 
agglomere (parpaing), de fibrociment, de magonnerie ou d'enduit mural. 



